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Bescheinigung 



Die Freiberger Compound Materials GmbH in Freiberg, Sachs/Deutschland hat 
eine Patentanmeldung unterder Bezeichnung 

"Vorhchtung zur Herstellung von Einkristallen" 

am 19. Marz 1999 beim Deutschen Patent- und Markenamt eingereicht. 

Die angehefteten Stucke sind eine richtige und genaue Wiedergabe der ursprung- 
lichen Unterlagen dieser Patentanmeldung. 

Die Anmeldung hat im Deutschen Patent- und Markenamt vorlaufig das Symbol 
C 30 B 11/00 der Internationalen Patentklassifikation erhalten. 



Munchen, den 4. Mai 2000 
Deutsches Patent- und Markenamt 
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Freiberger Compound Materials GmbH, Freiberg, Deutschland 



Vorrichtung zur Herstellung von Einkristallen 



Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Herstellung von 
Einkristallen. Insbesondere betrifft die Erfindung eine Vor- 
richtung zur Herstellung von Einkristallen verschiedener Mate- 
rialien, beispielsweise III-V-Materialien , beispi el sweise von 
Galliumarsenid-Einkristallen. 

Bekannte Vorr ichtungen zur Herstellung von Einkristallen un- 
terschiedlicher Materialien, beispielsweise III-V-Mater ialien , 
beispielsweise von Galliumarsenid, bestehen im allgemeinen aus 
Vielzonenofen, wie sie zum Beispiel in der DE-OS-38 39 97, so- 
wie in den US-Patentschr if ten US 4,086,424, US 4,423,516 und 
US 4,518,351 beschrieben sind. 

Diese Vielzonenofen konnen sowohl aus metallischen Heizlei- 
tern, als auch aus kohlenstof f halt igen Heizleitern bestehen. 
Die sogenannten Mehr zonenrohrof en gestatten einen variablen 
Aufbau eines zur Kristallzuchtung geeigneten Temperaturf eldes 
und dessen Verschiebung entlang der Rotat ionsachse des Of ens. 
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Derartige Vorrichtungen sind jedoch sowohl durch einen axialen 
als auch durch einen radialen WarraefluB gekennzeichnet , was zu 
einer variablen Wachstumsgeschwindigkeit und einer ungiinstigen 
Ausbildung der Phasengrenzf lache Schmel ze-Krista 11 fvihren 
kann . 

Desweiteren sind Mehr- bzw. Vielzonenof en aus einer Vielzahl 
thermischer Bauelemente zusammengeset z t , was bei Wartungsar- 
beiten einen hohen Demontage- und Montageauf wand erfordert, 
Mit steigender Zonenzahl erhoht sich auch der Autoinatisie- 
rungsaufwand und die Storungsanf alligkeit der Mehrzonenof en . 

Insbesondere fiir die Herstellung von Einkr istallen mit einem 
groBen Durchmesser, beispielsweise 2", 3'*, 100 mm, 125 mm, 150 
mm, 200 mm und groBer, besteht das Problem, daB ein radialer 
WarmefluB im Kristall eine Auswirkung auf die Isothermen, d.h, 
auf die Phasengrenze Schmelze-Einkristall in vertikaler bzw. 
axialer Richtung hat. 

Aufgabe der Erfindung ist es, eine Vorrichtung zur Herstellung 
von Einkr istallen , insbesondere von Einkristallen unterschied- 
licher III-V-Materialien , beispielsweise von Galliumarsenid, 
bereitzustellen , bei der eine fast ausschl ieBl ich axiale War- 
mefuhrung gewahr leistet ist. 

Die Aufgabe wird gelost durch eine Vorrichtung nach Anspruch 
1 . 

Weiterbi Idungen sind in den Unteranspriichen angegeben. 

Die Vorrichtung hat den Vorteil, daB ein homogener axialer 
WarmefluB gewahr leistet ist und daB in radialer Richtung nahe- 
zu keine Warme abflieBen kann, d.h. einer radial homogenen 
Temperatur an der oberen und unteren Heizplatte und den dazv;i- 
schenliegenden Schnitten . 
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Weitere Merkmale und ZweckmaBigkeiten ergeben sich aus der Be- 
schreibung eines Ausf iihrungsbeispieles anhand der Figur 1. 

Die Figur zeigt eine schemat ische Querschnittsansicht der er- 
f indungsgemaBen Vorrichtung mit einer sich vertikal erstrek- 
kenden Rotationsachse M. 

Die Vorrichtung zur Herstellung von Einkristallen weist einen 
zylinderf ormigen Ofen 1 mit einer unteren Heizplatte als Bo- 
denheizer 2 und einer oberen Heizplatte als Deckelheizer 3 
auf. Die hochwarmeleitf ahigen Heizplatten (z.B. CFC) haben ei- 
nen kreisf ormigen Querschnitt. Der Durchmesser des Bodenhei- 
zers 2 und des Deckelheizers 3 betragt wenigstens das 1,5- bis 
2-fache des Durchmessers des herzustellenden Einkristalles , so 
daB keine radialen Warmefliisse im System auftreten, die unter 
anderen durch die nichtrotationssymetrischen Einflusse der 
Stromzuf iihrung verursacht sind. Der Abstand zwischen Bodenhei- 
zer 2 und Deckelheizer 3 ist so bemessen, da5 ein Tiegel 4 fur 
die Kristallziichtung dazwischen angeordnet werden kann. 

Es ist eine nicht dargestellte Steuer- und Regeleinr ichtung 
vorgesehen, mit der der Bodenheizer 2 und der Deckelheizer 3 
derart angesteuert werden konnen, daB der Deckelheizer 3 auf 
einer in etwa der Schmelztemperatur des zu verarbeitenden Roh- 
materiales gehalten werden kann und der Bodenheizer 2 auf ei- 
ner geringeren Temperatur gehalten werden kann. Die Steuerung 
ist ferner so ausgebildet, da5 die Temperatur des Bodenheizers 
2 im Vergleich zur Temperatur des Deckelheizers wahrend des 
Ziichtungsprozesses kontinuier lich abgesenkt werden kann, damit 
die Schmelze von Rohmaterial in dem Tiegel 4 kontinuierlich 
von unten nach oben erstarren kann. 

Der zylindrische Ofen 1 weist ferner eine Mantelheizung 5 auf, 
die beispielsweise in der zy 1 indr ischen Begrenzungswand des 
Of ens ausgebildet ist, Es ist eine Steuer- und Regeleinr ich- 
tung , vorgesehen, die derart ausgebildet ist, daB die Mantel- 
heizung 5 auf einer Temperatur in der Nahe des Schmelzpunktes 
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des in den Tiegel eingefullten Rohmateriales gehalten werden 
kann . 

Zum Verhindern eines Warmeflusses in radialer Richtung weist 
der Ofen 1 ferner einen rotat ionssymmetr isch ausgebildeten 
Isolator 6 aus warmeisolierendem Material, auf. Der Isolator 6 
ist als ein kegelstumpf f ormiger Korper ausgebildet mit eineiu 
koaxialen, oben und unten offenen zy lindr ischen Innenraum. Die 
AuBenwand 7 des Isolators 6 hat somit die Form eines Kegel- 
stumpfes und die Innenwand 8 die eines Zylinders. Der Isolator 
6 ist in dem Ofen so angeordnet, da/3 sein jlingeres Ende 8 dem 
Bodenheizer 2 und das dem jiingeren Ende gegenuber liegende Ende 
dem Deckelheizer 3 zugewandt ist. Der Innendurchmesser des 
Isolators ist groBer, als der Durchmesser des einzusetzenden 
Tiegels 4. Der Isolator ist bevorzugt aus Graphit gebildet. 
Durch die hohlkegelstumpf f ormige Ausbildung des Warmeubertra- 
gungsprof iles 6 ergibt sich ein freier Strahlungsraum 9 zwi- 
schen dem Warmeubertragungsprof il und dem Mantelheizer 5, der 
zum azimutalen Ausgleich der Temperatur uber den Hauptheizer 
beitragt . 

Durch die oben beschriebene Ausbildung und Anordnung des Iso- 
lators 6 in dem Ofen 1 wird eine von dem Deckelheizer 3 zu dem 
Bodenheizer 2 abnehmende Warmeisolation in radialer Richtung 
zwischen einer in dem Tiegel 4 vorhandenen Schmelze von Rohma- 
terial und der Mantelheizung 5 bewirkt. 

Im Betrieb wird zunachst der Tiegel 4, der den Kristallkeim 
enthalt, in den Ofen eingesetzt. Dann wird Boroxid B2O3 und 
polykristallines Galliumarsenid zugegeben. Dann wird der Man- 
telheizer 5 derart angesteuert, daB er auf eine Temperatur ge- 
bracht wird, die ausreicht, um den Reaktionsraum bis auf die 
Arbeitstemperatur zu erhitzen und das feste Vorlauf material 
auf zuschmelzen. Das eingefullte polykr ista 1 1 ine Galliumarsenid 
wird aufgeschmolzen, so daB es eine Galliumarsenidschmelze 10 
bildet und von einer Abdeckschmelze 11 aus geschmol zenem B2O3 
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abgedeckt, damit eine Beriihrung des Gal liumarsenids mit der 
Tiegelinnenwand vermieden wird. 

Der ZuchtungsprozeB wird dann wie folgt durchgef iihrt . Der Dek- 
kelheizer 3 wird auf eine Temperatur von ca . 1300°C gebracht 
und der Bodenheizer 2 wird auf eine Temperatur von ca. 1200°C 
gebracht. Zwischen Deckelheizer 3 und Bodenheizer 2 bildet 
sich ein Temperaturgradient , der nahezu dem Temperaturgradien- 
ten, der zwischen zwei unendlich ausgebildeten parallelen ebe- 
nen Flatten gegeben ist, aus. Dann wird die Temperatur des Bo- 
denheizers kont inuier 1 ich abgesenkt, so da3 die Schmelze 11 in 
dem Tiegel 4 gleichmaBig von unten nach oben auskristalli- 
siert. Durch Steuerung und/oder Regelung der Temperatur des 
Bodenheizers 2 relativ zu der Temperatur des Deckelheizers 3 
ist es somit moglich, die Schmelzisotherme in ihrer vertikalen 
Position zwischen den beiden Heizern zu verschieben und daher 
die Kristallisation zu steuern. Der Mantelheizer muB tiber die 
ProzeBzeit geringfugig nachgefiihrt werden, um den idealen 
axialen Temperatur fluB aufrecht zu erhalten, da der Gesamte- 
nergiehaushalt des Systems abgesenkt wird und damit die radia- 
len Verluste, die iiber den Mantelheizer kompensiert werden, 
abnehmen . 

Der Mantelheizer 5 dient zum Ausgleich von globalen Warmever- 
lusten und zur Unterbindung eines radialen Warmef lusses . Durch 
den Isolator 6 wird im Bereich des Deckelheizers 3 eine hohe 
Isolation in radialer Richtung und im Bereich des Bodenheizers 
2 eine geringere Isolation in radialer Richtung erreicht. Da- 
durch wird ein axialer WarmefluB parallel zu Rotationsachse 
des Ofens wahrend des Kristallisationsprozesses gewahr leistet . 

Wahrend des Kristallisationsprozesses und danach ist so die 
Isothermenausbildung im Reakt ionsgef aB in jeder Form moglich. 
Die angestrebte Isothermenf orm kann durch den streng axialen 
WarmefluB uber die gesamte Hohe des Reakt ionsraumes zwischen 
dem Deckelheizer 3 und dem Bodenheizer 2 verschoben werden. 
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Die erf indungsgemaBe Vorrichtung ermoglicht die Herstellung 
von Einkristallen unterschiedlicher III-V-Mater ialien mit gro- 
3en Durchmessern, wie beispielsweise Galliumarsenid mit einem 
Durchmesser von 2", 3'\ 100 mm, 125 mm, 150 mm, 200 mm und gro- 
Ber . 

In Abhangigkeit von dem herzustel lenden Einkristall, bei- 
spielsweise hinsichtlich seines Materials oder seines Durch- 
messers kann der Isolator 6 auch als Hohlzylinder ausgebildet 
sein. Ziel ist es lediglich einen streng axialen WarmefluB zu 
gewahrleisten und ein AbflieBen der Warme in radialer Richtung 
zu verhindern. Damit kann das Ziel erreicht werden, pro 
Zeiteinheit einen konstanten Kr istallisationszuwachs zu erhal- 
ten. 

In einer abgewandelten Form ist der Warmeubertragungszy linder 
6 nicht hohlkegelstumpf f ormig ausgebildet, sondern ist so aus- 
gebildet, daB ein gewunschter axialer Isothermenverlauf er- 
reicht wird. Eine beliebige Form ist dabei denkbar und wird 
anhand des gewiinschten Isothermever lauf es berechnet. Durch die 
Form des Materials und die Art des Materials lassen sich be- 
liebige gewunschte Warmefliisse modellieren. Damit kann das 
Ziel erreicht werden, pro Zeiteinheit einen konstanten Kri- 
stallisationszuwachs zu erhalten. 



ZUSAMMENFASSUNG 

Es wird eine Vorrichtung zur Herstellung von Einkristallen, 
beispielsweise von Galliumarsenid-Einkristallen mit groBem 
Durchmesser bereitgestellt , die eine zylindrische Heizeinrich- 
tung mit einer Bodenheizung (2) und einer Deckelheizung (3) 
und eine Mantelheizung (5) aufweist. Die Heizflache des Boden- 
und des Deckelheizers sind wesentlich groBer als die Quer- 
schnittsflache des herzustellenden Einkristalls . Im Reaktions- 
raum ist ferner ein Isolator (6) vorgesehen, das so ausgebil- 
det ist, daB ein radialer WarmefluB unterbunden wird und ein 
streng axialer WarmefluB uber die gesamte Hohe des Reaktions- 
raumes zwischen dem Deckelheizer (3) und dem Bodenheizer (2) 
gewahrleistet wird. 

(Fig. 1) 
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